Получение наночастиц карбида кремния распылительным пиролизом из фемтолитровых капель хлортриметилсилана by V. Saverchenko I. et al.
 Доклады Национальной академии наук Беларуси. 2020. Т. 64, № 1. С. 111–115 111
ISSN 1561-8323 (Print)
ISSN 2524-2431 (Online)
УДК 621.762.244  Поступило в редакцию 16.10.2019
https://doi.org/10.29235/1561-8323-2020-64-1-111-115 Received 16.10.2019
В. И. Саверченко1, Ю. А. Ходыко1, Н. Н. Черенда21
1Институт тепло- и массообмена им. А. В. Лыкова Национальной академии наук Беларуси,  
Минск, Республика Беларусь 
2Белорусский государственный университет, Минск, Республика Беларусь
ПОЛУЧЕНИЕ НАНОЧАСТИЦ КАРБИДА КРЕМНИЯ РАСПЫЛИТЕЛЬНЫМ 
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Аннотация. Впервые получены наночастицы карбида кремния при распылительном пиролизе микрокапель 
хлортриметилсилана в потоке аргона. Показано, что при увеличении температуры стенок реактора до 1100 °С сте-
пень чистоты образца из наночастиц увеличивается, при этом их средний размер составляет 6–40 нм.
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Abstract. For the first time, silicon carbide nanoparticles were obtained by spray pyrolysis of chlorotrimethylsilane drop-
lets in an aerosol reactor with argon flow. It was shown that with an increase in the reactor wall temperature to 1100 °C, the 
sample purity degree grows, and the average size of the nanoparticles is 6–40 nm.
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Введение. Карбид кремния (SiC) является уникальным материалом, благодаря сочетанию 
его теплофизических, механических и физико-химических свойств, которые достигают исклю-
чительных значений при уменьшении размеров частиц SiC до наномасштабов. Большой интерес 
представляет применение такого карбида кремния не только в металлургической промышленно-
сти [1], но и в электротехнике [2], космической технике, в частности, при производстве оптиче-
ских зеркал [3], а также в ядерной энергетике. 
Синтезировать микро- и наноструктуры SiC можно различными методами, требующими 
больших затрат энергии и времени [4−6]. Наиболее энергоэффективным и быстродействующим 
процессом является метод распылительного пиролиза. Как правило, этим методом получают на-
ночастицы оксидов металлов различной природы [7; 8].
В настоящей работе представлены экспериментальные результаты по получению карбида 
кремния из фемтолитровых капель хлортриметилсилана методом распылительного пиролиза. 
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Рис. 1. Схема установки по распылительному пиролизу: 1 – баллон с аргоном; 2 – ротаметр; 3 – генератор микрока-
пель; 4 – раствор; 5 – высокотемпературный реактор; 6 – ловушка; 7 – резервуар с водой; 8 – насос; 9 – ЛАТР; 10 – 
выхлоп; 11 – слив воды
Fig. 1. Sketch of the spray pyrolysis setup: 1 – vessel; 2 – ratemeter; 3 – spray generator; 4 – solution; 5 – high temperature 
reactor; 6 – trap; 7 – water tank; 8 – pump; 9 – autotransformer; 10 – exhaust; 11 – water outlet
Материалы и методы исследования. Для проведения экспериментов по распылительному пи-
ролизу был разработан и изготовлен аэрозольный реактор, схематически представленный на рис. 1.
В качестве газа-носителя использовался Ar, который через ротаметр с расходом 2 л/мин по-
давался в генератор микрокапель, где смешивался с микронными каплями хлортриметилсилана 
98 %-ной чистоты производства Sigma-Aldrich. Микронные капли потоком аргона доставлялись 
в высокотемпературный реактор диаметром 0,012 м, температура стенок которого поддержива-
лась постоянной. В высокотемпературном реакторе капли стремительно испарялись с выделе-
нием газообразного HCl и образованием наночастиц SiC. Далее образованные частицы под дей-
ствием термофореза осаждались на холодильник, который имел диаметр 0,008 м и размещался 
внутри реактора на расстоянии 0,3 м от его входа. В ходе эксперимента регистрировался уровень 
pH выхлопа, который сохранялся на отметке «0», что свидетельствует о высокой кислотности 
газа. В течение 8 мин работы из 15 мл было собрано порядка 35 мг наночастиц.
В разработанной установке по распылительному пиролизу осаждение образованных нано-
частиц происходило под действием термофоретической силы. Холодная ловушка обеспечивала 
в цилиндрическом зазоре реактора выраженный градиент температуры. 
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Рис. 2. Осаждение наночастиц в неизотермическом потоке: 1 − 0,1(R2 – R1), 2 − 0,3(R2 – R1), 3 − 0,5(R2 – R1)
Fig. 2. Nanoparticle precipitation in unisotermal flux: 1 − 0.1(R2 – R1), 2 − 0.3(R2 – R1), 3 − 0.5(R2 – R1)
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Для описания изменения числовой плотности наночастиц в процессе их осаждения исполь-
зовалось уравнение Смолуховского [9]. На рис. 2 показаны результаты численного расчета осаж-
дения наночастиц радиусом 15 нм из газового потока со скоростью 0,5 м/с в реакторе с тем-
пературой стенки 850 °С. Видно, что на пути 0,2 м происходит полное осаждение наночастиц. 
Результаты численного расчета были подтверждены измеренной длиной осажденных наноча-
стиц на подложке, которая в эксперименте составила 0,15 м.
Полученные образцы анализировались на рентгеновском дифрактометре Rigaku Ultima IV. 
Было обнаружено, что в результате распылительного пиролиза из хлортриметилсилана в реак-
торе с температурой стенки 850 °С образуются α- и β-фазы SiC, однако помимо этих компонент 
зафиксировано значительное количество SiO2, что является следствием неполного разложение 
промежуточной фазы. На рис. 3 показаны результаты рентгенофазового анализа (РФА) для α-фа-
зы SiC.
Важно отметить, что при увеличении температуры стенки до 1100 °С, следов SiO2 в порошке 
из наночастиц не обнаружено (рис. 4), при этом помимо α- и β-фазы SiC обнаружены и другие 
модификации карбида кремния (РФА образца производился на металлической подложке алю-
миния).
In
te
ns
it
y,
 c
ou
nt
s
0
0
5000
10000
15000
20000
20 40 60 80 100 120
2Θ angle, degree
α–SiC
SiO2
Рис. 3. РФА образца, полученного при температуре 850 °С
Fig. 3. X-ray difraction distribution view of the sample obtained at 850 °С
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Рис. 4. РФА порошка, полученного при температуре 1100 °С
Fig. 4. X-ray difraction distribution view of the sample obtained at 1100 °С
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Обратим	внимание,	что	обработка	рентегенофазовых	диаграмм	в	программе	High	Score	Plus	
по	методу	Шеррера	показала,	что	размер	частиц	порошка	находится	в	пределах	от	6	до	40	нм.
Заключение. Впервые	методом	распылительного	пиролиза	получен	карбид	кремния	из	рас-
твора	хлортриметилсилана	в	атмосфере	аргона.	Разработан	и	изготовлен	аэрозольный	реактор	
для	 получения	 нанопорошков	 методом	 распылительного	 пиролиза.	 Для	 улавливания	 наноча-
стиц	из	потока	использован	термофорез.	Показано,	что	при	увеличении	температуры	стенки	ре-
актора	от	1100	°С	и	выше	степень	чистоты	продукта	значительно	увеличивается.	
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